Določevanje hidrogentartrata v vzorcih vinskega kamna s potenciometrično titracijo by Jančigaj, Eva
 
 
UNIVERZA V LJUBLJANI 
FAKULTETA ZA KEMIJO IN KEMIJSKO TEHNOLOGIJO 
DIPLOMSKO DELO 
Eva Jančigaj 
Ljubljana, 2019
 
 
UNIVERZA V LJUBLJANI 
FAKULTETA ZA KEMIJO IN KEMIJSKO TEHNOLOGIJO 
UNIVERZITETNI ŠTUDIJSKI PROGRAM 1. STOPNJE 
KEMIJA 
 
 
Določevanje hidrogentartrata v vzorcih vinskega kamna s 
potenciometrično titracijo  
DIPLOMSKO DELO 
 
Eva Jančigaj 
 
MENTOR: izr. prof. dr. Drago Kočar  
 
 
Ljubljana, 2019
 
 
 
 
 
IZJAVA O AVTORSTVU  
diplomskega dela 
 
 
 
Spodaj podpisani/-a Eva Jančigaj sem avtorica diplomskega dela z naslovom: 
Določevanje hidrogentartrata v vzorcih vinskega kamna s potenciometrično titracijo.  
 
 
S svojim podpisom zagotavljam, da: 
 
• je diplomsko delo rezultat mojega raziskovalnega dela pod mentorstvom izr. 
prof. dr. Draga Kočarja; 
 
• sem poskrbela, da so dela in mnenja drugih avtorjev, ki jih uporabljam v 
predloženem diplomskem delu, navedena oziroma citirana v skladu z navodili; 
 
• se zavedam, da je plagiatorstvo, v katerem so tuje misli oziroma ideje 
predstavljene kot moje lastne, kaznivo po zakonu (Zakon o avtorski in sorodnih 
pravicah – uradno prečiščeno besedilo (ZASP-UPB3) (Ur. list RS, št. 16/2007); 
 
• sem poskrbela za slovnično in oblikovno korektnost diplomskega dela; 
 
• je elektronska oblika diplomskega dela identična tiskani obliki diplomskega 
dela. 
 
 
V Ljubljani, 4. 9. 2019      Eva Jančigaj 
 
 
Mentorju izr. prof. dr. Dragu Kočarju se zahvaljujem za vodenje, pomoč in 
podporo pri izvedbi diplomskega dela. Zahvaljujem se tudi ostalim 
sodelavcem katedre za analizno kemijo Fakultete za kemijo in kemijsko 
tehnologijo v Ljubljani, ki so nesebično priskočili na pomoč, ko sem jo 
potrebovala.  
Velika zahvala gre mojima staršema in Blažu, saj so me vedno spodbujali in 
mi nudili podporo. 
Prav tako pa bi se rada zahvalila Klari Kočevar, Manci Špendal in Jerneju 
Imperlu, za sodelovanje v laboratoriju, pomoč pri pisanju in za vso spodbudo, 
ki so mi jo dali.  
  
 
 
Določevanje hidrogentartrata v vzorcih vinskega kamna 
Povzetek: V diplomski nalogi sem določevala masni delež kalijevega hidrogentartrata v 
vinskem kamnu treh vzorcev. Za določitev sem uporabila tri postopke: titracijo z 
NaOH(aq) filtriranih in nefiltriranih raztopin vzorcev, retitracijo z NaOH(aq) in s HCl(aq) 
filtriranih in nefiltriranih raztopin vzorcev in pa titracijo z NaOH(aq) samih vzorcev. 
Uporabila sem avtomatski potenciometrični titrator, s kombinirano stekleno elektrodo. 
Pri vseh vzorcih sem določila zelo visoke deleže KHT, saj je to glavna sestavina vinskega 
kamna. Pri vinskem kamnu rdečega vina je bil masni delež KHT nekoliko manjši, kar 
sem povezala s tem, da tak kamen vsebuje tudi veliko celic kvasovk. Zanimivo je, da sem 
pri titraciji in retitraciji filtriranih in nefiltriranih raztopin istih vzorcev določila različne 
deleže, kar kaže na to, da v vinskem kamnu obstajajo še druge spojine, ki reagirajo s 
klorovodikovo kislino in raztopino natrijevega hidroksida. Za razumevanje tega bi morala 
analizirati spojine, ki so poleg KHT še prisotne v vinskem kamnu. 
Ključne besede: hidrogentartrat, vinski kamen, titracija, retitracija 
 
Determination of hydrogen tartrate in samples of cream of tartare  
Abstract: The purpose of my research was to determine the mass fraction of a potassium 
hydrogen tartrate in three samples of cream of tartar by three different titrations. I 
completed titrations of filtered and unfiltered solutions of samples with NaOH(aq) and with 
retitrations of added NaOH(aq) in the same solutions with HCl(aq). I also did titrations of 
samples diluted in deionized water with NaOH(aq). I used an automatic potentiometric 
titrator with a combined glass electrode. My results showed high mass fractions of KHT, 
which is expected, as KHT is the main component of cream of tartar. The cream of tartar 
of red wines may contain a large number of yeast cells, which results in lower mass 
fraction of KHT. I observed that results obtained by titration and retitration of filtered and 
unfiltered solutions of cream of tartar were considerably different, which could be the 
aftereffect of presence of other compounds that react with HCl(aq) and NaOH(aq).For a 
better understanding of said reactions, I would have to perform further analysis of cream 
of tartar to determine which compounds are actually present.  
Keywords: hydrogen tartrate, cream of tartar, titration, retitration
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Seznam uporabljenih kratic in simbolov  
CaT               kalcijev tartrat 
HCl(aq)           klorovodikova kislina 
KHT              kalijev hidrogentartrat 
Ksp                   topnostni produkt 
NaOH(aq)      raztopina natrijevega hidroksida 
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1 Uvod  
Vino je tradicionalna in zelo priljubljena pijača, zato se proizvajalci vin trudijo 
zagotavljati čim boljšo kakovost le-teh. Velike preglavice vinarjem povzroča motnost vin 
in usedline v vinih. S tem problemom se ukvarja veliko vinarjev in znanstvenikov. Najti 
poskušajo čim lažji, hiter, poceni  način, da stabilizirajo vino in se izognejo motnosti. 
Med vsemi snovmi, ki povzročajo motnost je tudi vinski kamen, katerega glavni 
predstavnik je kalijev hidrogentartrat. Glavni vzroki za kristalizacijo KHT so nizke 
temperature hranjenja, saj je KHT slabo topna sol, višanje deleža alkohola v vinu in 
prenasičenje vina z hidrogentartratom, saj je s tem presežena konstanta topnosti. 
1.1 Pregled literature 
1.1.1 Kalijev hidrogentartrat  
Kalijev hidrogentartrat (kasneje KHT) je sol vinske kisline. KHT pa je samo ena od soli, 
ki je prisotna pri pH-ju vina. Poleg KHT so v vinu prisotne še druge soli, kot so: kalijev 
tartrat, kalcijev tartrat, kalij kalcijev tartrat in  kalcijev tartromalat [1]. 
 
Slika 1: Struktura vinske kisline, hidrogentartrata in tartrata [1]. 
Vinska kislina je v grozdih pretežno prosta, skozi zorenje in fermentacijo (kjer se poveča 
delež alkohola) pa prehaja v obliko soli (kalijevega hidrogentartrata ali kalcijevega 
tartrata), večji delež nastane kalijevega hidrogentartrata [2]. 
KHT je slabo topna sol, ki ima topnost pri 20 °C v alkoholno-vodnem topilu (10 % 
alkohola) 0,308 g/100mL. Pri 20 % alkohola pa 0,182 g/100mL, kar je skoraj polovična 
vrednost kot pri 10 % [3]. Ko je raztopina vina prenasičena s KHT, se začnejo v raztopini 
pojavljati kristali, to so kristali v večji meri iz kalijevega hidrogentartrata in v manjši meri 
iz kalcijevega tartrata, polifenolov, proteinov, peptidov in polipeptidov [4], ki so 
posledica naslednjega ravnotežja: 
𝐾+ + 𝐻𝑇− ↔ 𝐾𝐻𝑇 
𝐾𝑠𝑝 = [𝐾
+] × [𝐻𝑇−] (1.1.1.1) 
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Ksp se imenuje topnostni produkt in je odvisen od temperature in od sestave raztopine [3]. 
Ko produkt koncentracij preseže vrednost Ksp določeno za določene pogoje se v raztopini 
pojavijo kristali KHT. V vodno-alkoholnih topilih lahko določimo disociacijske 
konstante za vinsko kislino iz naslednjih enačb in formul:  
𝐻2𝑇 ↔ 𝐻
+ + 𝐻𝑇− 
𝐾1 =
[𝐻+]×[𝐻𝑇−]
[𝐻2𝑇]
 (1.1.1.2) 
𝐻𝑇− ↔ 𝐻+ + 𝑇2− 
𝐾2 =
[𝐻+]×[𝑇2−]
[𝐻𝑇−]
 (1.1.1.3) 
pH je podan z enačbo: 𝑝𝐻 = − log[𝐻+] (1.1.1.4).[3] Torej iz te enačbe preračunamo 
[H+]. 
Če topilo vsebuje NaOH, naredimo naslednje poenostavitve:  
• pH v enačbi K2 dobimo iz pH-ja NaOH 
• dobimo [HT-] = [T-]  
• K2=[H+] 
• končna rešitev: -log K2 = pH-(log[T2-])/[HT-]  (1.1.1.5) [3] 
Če topilo vsebuje HCl, naredimo naslednje poenostavitve: 
• pH v enačbi K1 dobimo iz pH-ja HCl 
• dobimo [H2T] = [HT-] 
• K1 = [H+] 
• končna rešitev: -log K1 = pH- (log[HT-]/[H2T]) (1.1.1.6) [3] 
Na topnost KHT pa vpliva še več drugih dejavnikov: 
Temperatura: 
Tako kot vse ostale soli je tudi KHT bolje topen pri višjih temperaturah in mu topnost 
pada z nižanjem temperature (slika 2). Zato pri stabilizaciji vina ni zadosti samo to, da 
izločeni KHT po fermentaciji samo odfiltriramo, saj bo ob izpostavljenosti nižjim 
temperaturam zopet nastopila kristalizacija in vino bo zopet postalo motno. Zaradi vpliva 
temperature vinarji uporabljajo metodo, ki se imenuje »hladna stabilizacija«, ki bo 
opisana v poglavju v nadaljevanju [2]. 
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Slika 2: Prikaz odvisnosti električne prevodnosti vina od temperature, pri raztopinah z 
različnimi vrednostmi raztopljenega KHT. Sama električna prevodnost je odvisna od 
topnosti. Več kot je soli raztopljene, večja je električna prevodnost [1]. 
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pH: 
pH ima pomembno vlogo pri vinih saj z njim uravnavamo več stvari. Nižji pH, daje vinu 
svež okus, izboljša mikrobno stabilnost, zmanjšuje porjavitev, za takšno vino se porabi 
manj SO2, proizvede in stabilizira se več sadnih estrov, vpliva na koncentracijo 
monoterpenov in izboljšuje barvo in odtenek pri rdečih vinih [2]. 
Bela vina imajo ponavadi pH okoli 3,1, taka vina imenujemo »kisla vina«. Rdeča vina pa 
imajo pH okoli 3,7, takšna vina pa imenujemo »medla vina«  [2]. 
Od pH-ja je odvisna tudi oblika v kateri se bo vinska kislina nahajala:  
  
Slika 3: Prikaz odvisnosti molarne koncentracije posameznih zvrsti od pH [5]. 
Iz slike 3 je razvidno, da je pri vrednosti približno 3,7, delež HT- največji zato je pri tem 
pH-ju izločanje KHT največje. Večja kot je koncentracija HT-, hitreje je dosežen 
topnostni produkt in se zgodi kristalizacija.  
Zaščitni koloidi: 
Koloidi so raztopine, ki vsebujejo delce velike približno 1nm in 1µm in so razpršeni v 
drugem mediju, ki je lahko kateregakoli agregatnega stanja [6]. V knjigi Wine science, 
pa je koloid definiran kot: » Makromolekula (t.j. topni proteini) ali molekularni kompleksi 
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(t.j. glina) dispergirani v mediju z naključnim, toplotno induciranim molekularnim 
gibanjem« [2]. 
Koloidi v vinu so naslednje snovi: polifenoli, proteini, peptidi in polipeptidi, te snovi so  
v kristalih odkrili s kompozicijsko analizo kristalov. Vendar te snovi niso del kristala, so 
le adsorbirane na kristal. Kristali KHT imajo veliko afiniteto za takšne kompleksne 
makromolekule. Pektini, polifenoli, glukonska kislina, polifosfati in koloidi sladkorjev in 
beljakovin, ter že prej omenjene snovi so znani kot »sekvetorji«, sposobni so zavirati rast 
kristalov [2]. Polifenoli, pektini, polisaharidi in beljakovine imajo naboje, ki lahko 
interagirajo s kristali KHT [4]. Na primer, negativno nabiti pektini se zbirajo okoli poz. 
nabitih delov grozdnih snovi [2]. Tako ovirajo mesta na katerih bi lahko kristal še rastel, 
oz. na katerega bi se lahko vezal negativen del KHT (hidrogentartart). Na pozitivno nabit 
protein se veže hidrogentartrat, namesto da bi se vezal na kristal KHT. Čez čas se lahko 
zopet odcepi od proteina in nato povzroči ponovno kristalizacijo [2]. 
1.1.2 Kalcijev tartrat 
V kristalih lahko zasledimo tudi manjši delež kalcijevega tartrata. To sol je težje 
nadzorovati kot kalijev hidrogentartat. Pojavi se zaradi prevelike porabe CaCO3, uporabe 
cementnih žlebičev, filtrskih blazinic in čistilnih sredstev. Na kristale CaT  vpliva malična 
kislina, ki odstrani jabolčno kislino, saj je jabolčna kislina glavni zaviralec kristalizacije 
CaT. Vinu oziroma jabolčni kislini v vinu  se dodaja peneče vino, zato da zavira 
kristalizacijo po stekleničenju. Peneča vina po stiskanju vsebujejo poligalakturonsko 
kislino, ta kislina močno zavira kristalizacijo kalcijevega tartrata [2].  
Kristalizacija kalcijevega tartrata je počasnejša, kot kristalizacija KHT. To je posledica 
dejstva, da tvorba jeder CaT zahteva precej več proste energije, kot pri kristalizaciji KHT. 
Zaradi tega lahko pride tudi po stekleničenju do nastanka kristalov. Po stekleničenju 
lahko pride do kristalizacije tudi zaradi tega, ker se pretvori naravna oblika L-tartrata v 
netopni D-izomer. Le 1/8 predstavlja topni L-tartrat, zato se sol tvori, ko je vino dovolj 
staro [2]. 
1.1.3 Stabilizacije vin  
Hladna stabilizacija: 
Hladna stabilizacija je najpogosteje uporabljena tehnika. Vino se hladi na temperaturo, ki 
je blizu ledišča vina. To temperaturo lahko določimo po formuli Perina: 
𝑡𝑒𝑚𝑝𝑒𝑟𝑎𝑡𝑢𝑟𝑎 (−°𝐶) = (
% 𝑎𝑙𝑘𝑜ℎ𝑜𝑙𝑎
2
) − 1 [2, 7]. Nato se vino pusti stati od 3 dni do 3 
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mesece. Namen tehnike je zmanjšati topnost soli pod konstanto topnosti in tako ločiti 
trdno sol od vina [2]. 
Oprema, ki se uporablja za hlajenje vina ima toplotni izmenjevalnik v neposrednem stiku 
z uparjalno komoro, ki vino takoj ohladi. S pomočjo toplotnega šoka povečamo 
učinkovitost. Rezervoarji v katerih se nato hrani vino imajo izolacijsko plast, ki zagotavlja 
največji dvig temperature 0,8 – 1,0 °C na teden. Lahko pa se za shranjevanje uporabijo 
tudi rezervoarji, ki so nameščeni v toplotno izolirano komoro s hladilno enoto. Zaradi 
dolgega čakanja in shranjevanja vina je to zelo zamudna tehnika [7]. 
Müller – Spath je zaradi zamudnosti hladne stabilizacije predlagal tehniko, pri kateri 
povečamo učinkovitost z dodatkom drobnih kristalov KHT, ki delujejo kot 
kristalizacijska jedra. Tehnika ni škodljiva za senzorične lastnosti vina. Če dodamo 
kristale CaT, lahko odstranimo CaT in KHT [7]. 
Kristale odstranimo s  hidrociklonom (90%) in s centrifugo (10%) [7]. 
Ionska izmenjava: 
Ionska izmenjava temelji na smolah s polimerno matriko in kovalentno vezanimi 
ioniziranimi funkcionalnimi skupinami, na katerih so mobilni ioni nasprotnega naboja, ki 
električno nevtralizirajo skupine.  Poznamo kationske smole in anionske smole. 
Kationske smole izmenjujejo katione. Ionizirane skupine kationskih smol so -SO3
-, -
COO- itd.. Ionizirane skupine anionski smol pa so NR3+, NHR2+, NH2R
+ itd. [7]. 
Vrste ionskih izmenjav v vinu:  
• zamenjava kalija s protonom v kalijevem hidrogentartratu s kationsko smolo v 
kislinskem ciklu, 
• zamenjava tartratnega iona s hidroksilno skupino z anionsko smolo v osnovnem 
ciklu, 
• z mešano obdelavo; eno kationsko in eno anionsko smolo: zamenjava kalijevega 
iona s protonom in tartrata s hidroksilno skupino [7]. 
V Evropski uniji so edine dovoljene kationske smole. Koncentracija kationov in pH-ja se 
zniža pod vrednost 2,0 oz. skoraj nič. Vino je potrebno mešati z neobdelanim vinom, da 
dobimo stabilno vino. Predlagana vrednost je bil pH vsaj 3,0 [7]. 
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Ionska izmenjava ima v nasprotju s hladno stabilizacijo vpliv na barvo rdečih vin, saj se 
na ionskih smolah lahko zadržujejo tudi fenolne skupine, lahko se spremeni pH  [7]. 
Elektrodializa: 
Elektrodializa temelji na membranah s podobno sestavo kot prej omenjene smole pri 
ionski izmenjavi. Membrane so selektivne za ionske vrste. Debele so okrog 100-200 µm. 
Električno polje vpliva na gibanje ionov vina med aktivnimi mesti membrane. Membrana 
je iz dveh delov, anionskega in kationskega.  Pri tej tehniki vino kroži vzdolž ene 
membrane, vzdolž druge pa elektrolit, ki odstrani ione. Kationi in anioni iz vina migrirajo 
v elektrolit zaradi potencialne razlike med elektrodama, ki so nameščene v celicah na 
robu. Vino se v napravi predeluje, dokler koncentracije ne znižamo na določeno raven 
[7]. 
Dodajanje metavinske kisline, manoproteinov in karboksimetilceluloze: 
Te snovi lahko preprečijo obarjanje kristalov, lahko pa zavirajo tvorjenje ali pa 
spreminjajo njihove lastnosti in so tako bolj topne tudi pri nižjih temperaturah [7]. 
Metavinska kislina 
Metavinska kislina je posledica delne esterifikacije vinske kisline, ki preprečuje rast 
submikroskopskih kristalov [7]. Pomanjkljivost dodajanja metavinske kisline je ta, da ima 
metavinska kislina slabo stabilnost, zaradi hidrolize v vinsko kislino, posledično zato 
poveča nestabilnost tartrata. Hitrost same hidrolize pa je odvisna od pH-ja in temperature, 
posledično je treba vino hraniti pri nižjih temperaturah krajši čas [7]. 
Manoproteini  
Manoproteini so glikoproteini, ki so v vinu zaradi sproščanja kvasovk med fermentacijo 
in pa najbolj zaradi staranja kvasovk med avtolizo. Manoproteini zavirajo kristalizacijo 
tako, da se vežejo na prostore nukleacije in tako preprečijo rast kristalov. Pozitivna 
lastnost dodajanja manoproteinov je v tem, da stabilizirajo beljakovine in polifenole ter 
senzorične lastnosti [7]. 
Karboksimetilceluloza 
Karboksimetilceluloza je derivat celuloze. Rast kristalov omejuje tako, da se vzpostavi 
interakcija med negativnim nabojem karboksimetilceluloze in pozitivnim nabojem 
kristala, ki nastane zaradi kopičenja kalijevih ionov. V Evropski uniji je ta tehnika 
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dovoljena le za bela vina, saj pri rdečih vinih povzroči nastanek motnosti in spremembo 
barve [7]. 
1.1.4 Kalij 
Kalij je za rastline in celice zelo pomemben element, saj uravnava veliko procesov, kot 
so na primer, elektrokemijski procesi, osmotsko in ionsko ravnovesje, nevtralizacija 
organskih kislin, celična delitev, aktivacija encimov… Rastlini daje tudi obarvanost sadja 
in zadostno kislost. Iz tal se absorbira v rastlino kot prosti kalijev ion. Če je kalija premalo, 
se to pozna na listih vinske trte, kot listna pega ali kot črni list. Premalo kalija lahko 
povzroči hitrejše sušenje trte in slabo prenašanje mraza [2]. 
Kalij sodeluje pri osmozi, ko se kalij transportira v celico, izstopijo H3O
+ ioni iz celice, 
zato se pH v celici  zviša in kot je opisano v poglavju 1.1.1, povišanje pH-ja povzroči 
nastajanje hidrogentartratnega in tartratnega iona s katerimi se lahko povežejo kationi, ki 
tvorijo sol. Če se hidrogentartratni ioni povežejo z kalijevimi ioni nastanejo kristali KHT 
[2]. 
1.1.5 Potenciometrična titracija 
Pri potenciometrijo določamo koncentracijo preko merjenja napetosti galvanskega člena, 
sestavljenega iz indikatorske elektrode, referenčne elektrode in vzorca, v katerem 
določamo koncentracijo analita [8]. Indikatorska elektroda je občutljiva na aktivnost 
analita v raztopini, referenčna elektroda pa je pa je neodvisna od sestave raztopine, ki jo 
preiskujemo in ima pri danih pogojih konstanten potencial [9]. 
Potencial člena določimo po enačbi: 𝐸 = 𝐸𝑖𝑛𝑑 − 𝐸𝑟𝑒𝑓 (1.1.5.1) [8]. 
Steklena elektroda 
Pri titracijah sem uporabila stekleno elektrodo. Steklena elektroda je specifičen senzor, ki 
ga uporabljamo za merjenje pH. Elektroda je narejena iz tanke steklene membrane, ki je 
sestavljen iz 72% SiO2, 22% Na2O, 0,6% CaO, dodane pa imajo tudi litijeve, natrijeve in 
kalijeve ione [8]. 
Ko elektrodo oz. membrano potopimo v vodo se zgodi izmenjava ionov in sicer se 
vodikovi (oksonijevi) ioni iz raztopine vzorca zamenjajo z natrijevimi ali litijevimi ioni 
v zunanjem delu stekla (membrane) [8]. 
 𝐻3𝑂(𝑟𝑎𝑧𝑡. ) + 𝑁𝑎
+ ↔ 𝐻3𝑂(𝑠𝑡𝑒𝑘𝑙𝑜) + 𝑁𝑎
+ (𝑟𝑎𝑧𝑡. ) [8] 
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Sama steklena elektroda zaznava razliko v aktivnostih med oksonijevimi ioni na zunanji 
strani elektrode in aktivnostjo tistih, ki so prešli v membrano [8]. 
𝐸 = 𝑘𝑜𝑛𝑠𝑡. + 
𝑅𝑇
𝐹
𝑙𝑛
𝑎
𝐻3𝑂
+
𝑧𝑢𝑛.
𝑎
𝐻3𝑂
+
𝑛𝑜𝑡𝑟.   (1.1.5.2)  
Elektroda je sestavljena iz hidratiziranega stekla, kjer se ioni izmenjujejo, suhega stekla 
in notranje raztopine, v kateri je konstantna aktivnost oksonijevih ionov. Ko se oksonijevi 
ioni izmenjajo v hidratiziranem steklu, se v elektrodi pojavi membranski potencial, ki ga 
lahko povežemo z merjenjem pH [8]. 
Člen za merjenje pH lahko zapišemo kot:  
SCE||aH3O+= x/steklena membrana /aH3O+=0,1M, aCl-=0,1M/AgCl/Ag [8] 
Potencial člena pa zapišemo kot: 𝐸 = 𝐸𝑠𝑡𝑒𝑘𝑙. − 𝐸𝑟𝑒𝑓 = 𝐸´ +
𝑅𝑇
𝐹
× 𝑙𝑛𝑎𝐻3𝑂+
𝑧𝑢𝑛  (1.1.5.3) [8]. 
E´…. potencial, karakteristika senzorske in referenčne elektrode in tekočinskega 
potenciala  
pH je definiran kot: pH=-log(aH3O+) [8]. 
Pri temperaturi 25°C je izraz enak : E=E´-0,0591pH (1.1.5.4) [8]. 
Titracija šibkih kislin in baz 
Hidrogentartrat je sol šibke kisline, ki ima en proton, ki je kisel in lahko reagira z bazo 
na naslednji način: 𝐻𝐴− + 𝑂𝐻− →  𝐴2− + 𝐻2𝑂 [10]. 
To je tipična reakcija med kislino in bazo, kislina je v tem primeru hidrogentartrat.  
Takšen tip titracije sem uporabila tudi pri standardizaciji NaOH(aq) in HCl(aq). za 
standardizacijo kislin se uporabljajo primarni standardi Na2CO3 (sušen dve uri pri 110 
°C), tris(hidroksimetil)-aminometan, boraks, živosrebrov(II) oksid. Za standardizacijo 
baz pa se uprabljajo kalijev hidrogenftalat, kalijev hidrogenjodat, benzojeva kislina in 
oksalna kislina [10]. Standardizacijo je predvsem potrebno ponavljati pri raztopinah 
NaOH, saj te raztopine vežejo nase CO2 iz zraka in s tem spremenijo svojo koncentracijo.  
Koncentracijo preračunamo glede na volumen porabljene raztopine in množinskega 
razmerja. Primer enačb za izračun je napisan v poglavju 3.3.1. 
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Retitracija 
Retitracija je posebna vrsta titracije, pri kateri dodamo presežek kisline in kislino ki ni 
zreagirala retitriramo s standardizirano raztopino baze. Oziroma dodamo presežek baze 
in bazo, ki ni zreagirala retitriramo s standardizirano raztopino kisline. Razlika v 
množinah baze/kisline pred in po dodatku raztopini z analitom, predstavlja našo množino 
analita. Primer izračuna je opisan v poglavju 3.4.3 [10]. 
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2 Namen dela in hipoteze 
Namen dela diplomske naloge je ugotoviti kolikšen del vinskega kamna predstavlja 
kalijev hidrogentartrat, v različnih vzorcih, to sem ugotavljala s potenciometrično 
titracijo. Poleg določitve  masnega deleža sem ugotavljala, kako pripravljen vzorec je 
najbolje imeti za določitev s to metodo.  
Pri primerjanju titracije z NaOH(aq) filtriranih in nefiltriranih raztopin predvidevam, da bo 
titracija filtriranih raztopin pokazala večji delež KHT, saj so v nefiltriranih raztopinah 
prisotni koloidi in spojine, ki se vežejo na nabite dele KHT kristalov.  
Pri primerjanju retitracije predvidevam, da bo večji masni delež pokazala retitracija 
nefiltriranih raztopin. Saj se med filtracijo izgubi nek del hidrogentartrata. Poleg tega 
obstajajo v nefiltriranih raztopinah tudi ostale spojine, ki tudi reagirajo z NaOH(aq). 
Predvidevala sem, da bo največje masne deleže pokazala retitracija filtriranih raztopin, 
kot sem že prej napisala  s titracijo z NaOH(aq) deprotoniramo hidrogentartrat, tako kot 
pri retitraciji. Vendar pri retitraciji samo deprotoniranje lahko traja dlje časa, tudi med 
dodajanjem HCl(aq), saj med retitracijo ne zreagira ves NaOH(aq) naenkrat. Poleg tega v 
vinskem kamnu lahko najdemo še ostale spojine, ki lahko reagirajo z NaOH(aq). 
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3 Eksperimentalni del  
3.1 Aparature in pribor 
• analizna tehtnica, 
• avtomatski titrator, Metrohm, 799 GPT Titrino, 
• steklena elektroda, Metrohm 6.0232.100, 3M KCl, 
• računalnik z nameščenim programom TiNet 2.5, 
• magnetno mešalo, Metrohm, 703 Ti Stand, 
• merilna pipeta 20 mL, 
• volumetrične bučke 250 mL, 
• steklena čaša 100 mL, 
• filter papirji, beli trak, 
• stojalo za lijak, 
• lijak, 
• plastična folija, 
• steklena palčka, 
• puhalka z deionizirano vodo, 
3.2 Kemikalije 
Pri delu sem uporabila naslednje kemikalije: 
• NaOH(aq), približno 0,1M  
• HCl(aq), približno 0,1M  
Pri eksperimentih sem uporabila tri vzorce: 
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• VZOREC 1: belo vino, Rumeni muškat, Vinakoper 
• VZOREC 2: rdeče vino, Refošk, Vinakoper 
• VZOREC 3: belo vino, Ptujska klet 
3.3 Določitev hidrogentartrata s titracijo raztopin vzorcev  
3.3.1 Priprava raztopin natrijevega hidroksida in njihova standardizacija 
Za titracijo sem uporabila NaOH(aq) s približno koncentracijo 0,1 M, ki sem jo pred 
titracijo standardizirala. NaOH(aq) sem pripravila tako, da sem v čašo natehtala približno 
2 g trdnega NaOH (v granulah), dodala malo deionizirane vode in v njej raztopila granule. 
Ko so se granule raztopile, sem raztopino kvantitativno prenesla v 500 mL bučko in 
dodala deionizirano vodo do oznake. Za standardizacijo sem uporabila kalijev 
hidrogenftalat. V titratorsko celico sem natehtala približno 200 – 250 mg kalijevega 
hidrogenftalata, dodala približno 30 mL deionizirne vode in titrirala z raztopino 
natrijevega hidroksida. Standardizacijo sem ponovila petkrat.  
Formula za izračun koncentracije raztopine natrijevega hidroksida: 
𝑐 =
𝑚𝑘𝑎𝑙𝑖𝑗𝑒𝑣 ℎ𝑖𝑑𝑟𝑜𝑔𝑒𝑛𝑓𝑡𝑎𝑙𝑎𝑡
𝑀𝑘𝑎𝑙𝑖𝑗𝑒𝑣 ℎ𝑖𝑑𝑟𝑜𝑔𝑒𝑛𝑓𝑡𝑎𝑙𝑎𝑡∗𝑉𝑒𝑘𝑣 
  (3.3.1.1) 
Povprečna vrednost koncentracije:  
𝑐̅ =  
∑ 𝑐𝑖
𝑁
𝑖=1
𝑁
 (3.3.1.2)  
Standardni odmik:  
𝑠 =  √
∑ (𝑐𝑖−𝑐)̅
2𝑁
𝑖=1
𝑁−1
 (3.3.1.3)  
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Najprej sem standardizirala NaOH(aq) za titracijo filtriranih raztopin vzorca.  
Tabela 1: Mase kalijevega hidrogenftalata, ekvivalentni volumni in preračunane 
koncentracije raztopine natrijevega hidroksida pri standardizaciji za titracijo filtrirane 
raztopine. 
paralelka mkalijevega hidrogenftalata [g] Vekv. [mL]  c [mol/L]  
1. 0,2063  10,4571 0,09660 
2. 0,2685  13,6848  0,09607 
3. 0,2245  11,3869  0,09654 
4. 0,1785  9,1006  0,09604 
5. 0,1596  8,1405  0,09600 
Izračun koncentracije raztopine NaOH: 
c =
0,2063g
204,222g
mol ∗ 10,4571mL
= 0,09660
mol
L
 
c̅ =
(
0,0966018496 + 0,096073331 + 0,0965402265 + 0,0960429894 +
0,0960017791
) mol
L
5
 
c̅ = c(NaOH) = 0,09625206 mol/L 
s = 0,000293109 mol/L 
c(NaOH) ± s = (0,0963 ± 0,0003)mol/L 
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Prav tako sem standardizirala NaOH(aq), ki sem jo potrebovala za titracijo nefiltriranih 
raztopin vzorca.  
Tabela 2: Mase kalijevega hidrogenftalata, ekvivalentni volumni in preračunane 
koncentracije raztopine natrijevega hidroksida pri standardizaciji za titracijo nefiltrirane 
raztopine. 
paralelka mkalijevega hidrogenftalata [g] Vekv [mL]  c [mol/L] 
1. 0,202 10,4540 0,09462 
2. 0,254 13,2630  0,09378 
3. 0,204  10,4821  0,09530 
4. 0,211  10,9713 0,09417 
5. 0,249  3,2230 0,09221 
 
c̅ = c(NaOH) = 0,0940137099
mol
L
 
s = 0,001156921 mol/L 
c(NaOH) ± s = (0,094 ± 0,001)mol/L 
3.3.2 Priprava raztopin 
V 250-mililitrsko bučko sem natehtala približno 800 mg homogeniziranega vzorca 
vinskega kamna. Vsak vzorec sem natehtala v dve bučki. V bučko sem dala približno 200 
mL deionizirane vode in bučko z raztopino za 25 minut postavila na ultrazvočno kopel. 
Po 25-ih minutah sem bučko z raztopino ohladila in bučko dopolnila z deionizirano vodo 
do oznake.  
Eno raztopino (od dveh z istim vzorcem) sem na koncu prefiltrirala čez filtrni papir, beli 
trak. Pri analizi raztopin, v avtomatskem titratorju, s potenciometrično titracijo sem 
naredila po tri paralelke, volumen alikvota je bil 50 mL.   
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3.3.3 Titracija raztopin vzorcev 
50 ml raztopine vzorcev sem dala v titratorsko celico in stene celice sprala z 
deionizirano vodo. Alikvote sem titrirala z NaOH(aq), z avtomatskim titratorjem.  
 
Slika 4: Slike raztopine vzorca1 pred titracijo, pri ekvivalentni točki in po titraciji.  
 
Slika 5: Slike raztopine vzorca 2 pred titracijo, pri ekvivalentni točki in po titraciji. 
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Slika 6: slike raztopine vzorca 3 pred titracijo, pri ekvivalentni točki in po titraciji.  
Iz slik lahko sklepamo, da so v vinskem kamnu prisotne snovi, ki se ob deprotonaciji 
drugače obarvajo. 
Maso in masni delež kalijevega hidrogentartrata sem izračunala po formulah: 
Masa kalijevega hidrogentartrata: 
𝑚(𝐾𝐻𝑇) = 5 ∗  V(ekv. ) ∗ c(NaOH) ∗ M(KHT) (3.3.3.1) 
Iz te mase sem preračunala masni delež kalijevega hidrogentartrata: 
𝑤(𝐾𝐻𝑇) =
𝑚(𝐾𝐻𝑇)
𝑚(𝑣𝑧𝑜𝑟𝑒𝑐)
 (3.3.3.2) 
Povprečni masni delež: 
?̅? =
∑ 𝑤𝑖
𝑁
𝑖=1
𝑁
 (3.3.3.3)  
Standardni odmik za masni delež: 
𝑠 =  √
∑ (𝑤𝑖−?̅?)
2𝑁
𝑖=1
𝑁−1
  (3.3.3.4)  
Določitev kalijevega hidrogentartrata v filtriranih raztopinah vzorcev 
Vzorec 1: 
m(vzorec)= 0,7684 g  
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M(KHT) = 188,1755 g/mol 
c(NaOH) = 0,09625 mol/L 
Tabela 3: Ekvivalentni volumni, preračunane mase in masni deleži KHT v filtrirani 
raztopini vzorca 1, pri določitvi s titracijo raztopin. 
paralelka V(ekv.) [mL] m(KHT) [g] w(KHT) 
1. 8,1628 0,73922 0,96202 
2. 8,1490 0,73797 0,96040 
3. 8,1445 0,73756 0,95987 
primer izračuna (pri ostalih vzorcih je izračun enak):  
m(KHT) = 5 ∗
0,09625mol
L
∗ 188,1755
g
mol
∗ 8,1628 ∗ 10−3L = 0,73922 g 
w(KHT) =
0,739218755g
0,7684g
= 0,96202 
w̅ =
0,962023367 + 0,960394974 + 0,959866628
3
=  0,96076 
s =
√
(0,96202 − 0,96076)2 + (0,96040 − 0,96076)2 +
(0,95987 − 0,96076)2
2
 
s = 0,001123829 
w̅ ± s = 0,960 ± 0,001 
Vzorec 2:  
m(vzorec)= 0,8038 g  
M(KHT) = 188,1755 g/mol 
c(NaOH) = 0,09625 mol/L 
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Tabela 4: Ekvivalentni volumni, preračunane mase in masni deleži KHT v filtrirani 
raztopini vzorca 2, pri določitvi s titracijo raztopin. 
paralelka V(ekv.) [mL] m(KHT) [g] W(KHT) 
1. 8,8119 0,79800 0,99279 
2. 8,8153 0,79831 0,99317 
3. 8,8394 0,80049 0,99588 
w̅ = 0,99395 
s = 0,001689099 
w̅ ± s = 0,996 ± 0,002 
Vzorec 3: 
m(vzorec)= 0,8068 g  
M(KHT) = 188,1755 g/mol 
c(NaOH) = 0,09625 mol/L 
Tabela 5: Ekvivalentni volumni, preračunane mase in masni deleži KHT v filtrirani 
raztopini vzorca 3, pri določitvi s titracijo raztopin. 
paralelka V(ekv.) [mL] m(KHT) [g] w (KHT) 
1. 7,5267 0,68161 0,84484 
2. 7,5383 0,68266 0,84614 
3. 7,5059 0,67973 0,84250 
w̅ =  0,84449 
s = 0,001459792 
w̅ ± s = 0,844 ± 0,001 
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Določitev kalijevega hidrogentartrata v nefiltriranih raztopinah vzorcev 
Vzorec 1: 
m(vzorec)= 0,7797 g 
 M(KHT) = 188,1755 g/mol 
c(NaOH) = 0,094 mol/L 
Tabela 6: Ekvivalentni volumni, preračunane mase in masni deleži KHT v nefiltrirani 
raztopini vzorca 1, pri določitvi s titracijo raztopin. 
paralelka V(ekv.) [mL] m(KHT) [g] W(KHT) 
1. 8,4539 0,74768 0,95894 
2. 8,3856 0,74164 0,95119 
3. 8,3787 0,74103 0,95041 
w̅ =   0,95351 
s = 0,004715 
w̅ ± s = 0,954 ± 0,005 
Vzorec 2: 
m(vzorec)= 0,7992 g  
M(KHT) = 188,1755 g/mol 
c(NaOH) = 0,094 mol/L 
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Tabela 7: Ekvivalentni volumni, preračunane mase in masni deleži KHT v nefiltrirani 
raztopini vzorca 2, pri določitvi s titracijo raztopin. 
paralelka V(ekv.) [mL] m(KHT) [g] W(KHT) 
1. 8,3921 0,74222 0,92870 
2. 8,6155 0,76198 0,95342 
3. 8,7468 0,77359 0,96795 
w̅ =  0,95003 
s = 0,019845532 
w̅ ± s = 0,95 ± 0,02 
Vzorec 3: 
m(vzorec)= 0,8062 g  
M(KHT) = 188,1755 g/mol 
c(NaOH) = 0,094 mol/L 
Tabela 8: Ekvivalentni volumni, preračunane mase in masni deleži KHT v nefiltrirani 
raztopini vzorca 3, pri določitvi s titracijo raztopin. 
paralelka V(ekv.) [mL] m(KHT) [g] w(KHT) 
1. 7,6143 0,67343 0,83531 
2. 7,6179 0,67375 0,83571 
3. 7,6038 0,67250 0,83531 
w̅ =   0,83506 
s = 0,000803681 
w̅ ± s = 0,8351 ± 0,0008 
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3.4 Določitev kalijevega hidrogentartrata z retitracijo raztopin 
vzorcev 
3.4.1 Priprava in standardizacija raztopin HCl in NaOH 
0,1 M HCl(aq) sem pripravila iz 1M HCl(aq), tako da sem v 500 mL bučko dala 50 mL 1M 
HCl(aq) in dodala deionizirano vodo do oznake. Standardizirala sem jo s titracijo 
natrijevega karbonata (Na2CO3). V titratorsko celico sem zatehtala približno 125 mg 
trdnega natrijevega karbonata, dodala okoli 30 mL deionizirane vode in titrirala s 
pripravljeno HCl(aq). 
Koncentracijo HCl sem izračunala po formuli: 𝑐 =
𝑚𝑛𝑎𝑡𝑟𝑖𝑗𝑒𝑣𝑒𝑔𝑎 𝑘𝑎𝑟𝑏𝑜𝑛𝑎𝑡𝑎
𝑀(𝑁𝑎2𝐶𝑂3)∗𝑉𝑒𝑘𝑣
  (3.4.1.1) 
Iz teh koncentracij sem izračunala povprečno koncentracijo: 𝑐̅ =
∑ 𝑐𝑖
𝑁
𝑖=1
𝑁
 (3.4.1.2)  
Standardni odmik: 𝑠 = √
∑ (𝑐𝑖−𝑐)̅
2𝑁
𝑖=1
𝑁−1
 (3.4.1.3)  
Standardizacija raztopine NaOH za retitracijo  
Za retitracijo sem potrebovala standardiziran NaOH(aq). Raztopino NaOH(aq)  sem 
pripravila in standardizirala, kot je opisano v poglavju 3.3.1.Najprej sem standardizirala 
NaOH(aq) za retitracijo nefiltrirani raztopini vzorca 1 in 2 ter filtrirane raztopine vzorca 2.  
Tabela 9: Mase KHC8H4O4, ekvivalentni volumni in preračunane koncentracije raztopine 
natrijevega hidroksida pri standardizaciji za retitracijo filtrirane raztopine vzorca 2 in 
nefiltrirani raztopini vzorca 1 in 2. 
paralelka mkalijevega hidrogenftalata [g] Vekv [mL] c [mol/L] 
1. 0,1950 10,0885 0,09465 
2. 0,1925 9,8462 0,09573 
3. 0,2201 11,3553 0,09491 
4. 0,21198 11,1860 0,09622 
5. 0,1856 9,5951 0,09472 
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c̅ ± c(NaOH) = 0,09524 mol/L 
s = 0,000694669 mol/L 
c(NaOH) ± s = (0,0952 ± 0,0007)mol/L 
Ker je raztopine natrijevega hidroksida zmanjkalo, sem naredila novo raztopino in jo 
standardizirala, kot je opisano v poglavju 3.3.1. Ta NaOH(aq) sem uporabila pri retitraciji 
nefiltrirane raztopine vzorca 3 in filtrirani raztopini vzorca 1 in 3. 
Tabela 10: Mase KHC8H4O4, ekvivalentni volumni in preračunane koncentracije 
raztopine natrijevega hidroksida pri standardizaciji za retitracijo filtriranih raztopin 
vzorca 1 in 3 in nefiltrirane raztopine vzorca 3. 
paralelka mkalijevega hidrogenftalata [g] Vekv [mL]  c [mol/L] 
1. 0,2684 14,4207 0,09114 
2. 0,1515 8,0540 0,09211 
3. 0,2209  11,5750 0,09345 
4. 0,1965 10,4697 0,09190 
5. 0,2077 11,0147 0,09233 
c̅ = c(NaOH) = 0,09219 mol/L 
s = 0,000836542 mol/L 
c(NaOH) ± s = (0,0922 ± 0,0008)mol/L 
Standardizacija klorovodikove kisline za retitracijo  
Presežen NaOH(aq), ki ni zreagiral s KHT, sem titrirala s HCl(aq), ki sem jo standardizirala 
z natrijevim karbonatom. Najprej sem standardizirala HCl(aq), ki sem jo uporabila za 
retitracijo nefiltrirani raztopini vzorca 1 in 2 ter filtrirani raztopini vzorca 2. 
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Tabela 11: Mase Na2CO3, ekvivalentni volumni in preračunane koncentracije 
klorovodikove kisline pri standardizaciji za retitracijo filtrirane raztopine vzorca 2 in 
nefiltrirani raztopini vzorca 1 in 2. 
paralelka  mnatrijevega karbonata [g] Vekv [mL] c(HCl) 
1. 0,1582 12,0360 0,12401 
2. 0,1305 10,3931 0,11847 
3. 0,1378 10,4761 0,12411 
4. 0,1463 11,0868 0,12450 
5. 0,1370 10,0914 0,12809 
c =  
0,1582g
105,9888g
mol ∗ 12,0360 ∗ 10
−3L
= 0,12401 mol/L 
c̅ = c(HCl) =  
0,12401 + 0,11847 + 0,12411 +
0,12450 + 0,12809
5
 
c(HCl) = 0,1238354390 mol/L 
s = 0,003443532 mol/L 
c(HCl) ± s = (0,124 ± 0,003) mol/L 
Ker je bil volumen pripravljene HCl(aq) premajhen za titracijo vseh raztopin vzorcev, sem 
pripravila in standardizirala novo HCl(aq). 
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Tabela 12: Mase Na2CO3, ekvivalentni volumni in preračunane koncentracije 
klorovodikove kisline pri standardizaciji za retitracijo filtriranih raztopin vzorca 1 in 3 
in nefiltrirane raztopine vzorca 3. 
paralelka  mnatrijevega karbonata [g] Vekv [mL] c(HCl) 
1. 0,1385 12,9163 0,10117 
2. 0,1224 11,4919 0,10049 
3. 0,0964 8,8347 0,10295 
4. 0,1326 12,4446 0,10053 
5. 0,1509 13,9305 0,10220 
c̅ = c(HCl) = 0,10147 mol/L 
s = 0,001078712 mol/L 
c(HCl) ± s = (0101 ± 0,001)mol/L 
3.4.2 Priprava raztopin 
Raztopine sem pripravila tako, kot je opisano v poglavju 4.1.3. 
3.4.3 Retitracija raztopin vzorcev 
Najprej sem poskusila narediti retitracijo tako, da sem v titratorsko celico dala 0,0993g 
vzorca in 15 mL HCl. V avtomatskem titratorju sem retitrirala z raztopino natrijevega 
hidroksida, vendar je bil volumen ekvivalentne točke prevelik. Tako sem po 
preračunavanju dobila negativen rezultat. 
Iz tega lahko sklepamo, da se pri titriranju, titrirajo protoni od HCl(aq) in od 
hidrogentartrata, ne samo od presežne klorovodikove kisline.  
Nato sem poskusila retitracijo na drugačen način:  
V titratorsko celico sem dala alikvot vzorca in 15 mL raztopine NaOH. Titrirala sem z 
0,1 M HCl(aq), v avtomatskem titratorju. Titracijo sem ponovila trikrat za vsak vzorec. 
Maso kalijevega hidrogentartrata sem preračunala po formuli:  
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𝑚(𝐾𝐻𝑇) = (𝑐(𝑁𝑎𝑂𝐻) ∗ 𝑉(𝑁𝑎𝑂𝐻) − 𝑐(𝐻𝐶𝑙) ∗ 𝑉(𝐻𝐶𝑙)) ∗ 𝑀(𝐾𝐻𝑇) (3.4.3.2) 
Iz te mase sem preračunala masni delež kalijevega hidrogentartrata: 
𝑤(𝐾𝐻𝑇) =  
𝑚(𝐾𝐻𝑇)
𝑚(𝑣𝑧𝑜𝑟𝑒𝑐)
 (3.4.3.3) 
Povprečni masni delež:  
?̅? =
∑ 𝑤𝑖
𝑁
𝑖=1
𝑁
 (3.4.3.4) 
Standardni odmik masnega deleža: 
𝑠 = √
∑ (𝑤𝑖−?̅?)
2𝑁
𝑖=1
𝑁−1
 (3.4.3.5) 
Določitev kalijevega hidrogentartrata v filtriranih raztopinah vzorcev 
Vzorec 1:  
m(vzorec) = 0,7285 g 
M(KHT) = 188,1755 g/mol 
V(NaOH) = 15 mL 
c(NaOH ) = 0,0922 mol/L 
c(HCl ) = 0,101 mol/L 
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Tabela 13: Volumni porabljene HCl(aq) in preračunane mase in masni deleži KHT, pri 
retitraciji filtrirane raztopine vzorca 1. 
paralelka V(HCl) [mL] m(KHT) [g] w(KHT) 
1. 6,4047 0,69260 0,95073 
2. 6,4091 0,69219 0,95015 
3. 6,4333 0,68989 0,94700 
primer izračuna (pri ostalih vzorcih sem uporabila enak izračun): 
m(KHT) = (
0,0922mol
L
∗ 15 ∗ 10−3L −
0,101mol
L
∗ 6,4047 ∗ 10−3L) ∗
188,176g
mol
 
m(KHT) = 0,69260 g 
w(KHT) =
0,69260732 g
0,7285 g
= 0,95073 
?̅? =
0,95073 + 0,95015 + 0,94700
3
= 0,94929 
s =
√
(0,95073 − 0,94929)2 + (0,95073 − 0,94929)2 +
(0,94700 − 0,94929)2
2
 
s = 0,002008841 
w̅ ± s = 0,949 ± 0,002 
Vzorec 2:  
m(vzorec) = 0,7873 g 
M(KHT) = 188,1755 g/mol 
V(NaOH) = 15 mL 
c(NaOH ) = 0,0952 mol/L 
c(HCl ) = 0,124 mol/L 
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Tabela 14: Volumni porabljene HCl(aq) in preračunane mase in masni deleži KHT, pri 
retitraciji filtrirane raztopine vzorca 2. 
paralelka V(HCl) [mL] m(KHT) [g] w(KHT) 
1. 4,8319 0,77984 0,99053 
2. 4,8432 0,77852 0,98885 
3. 4,8669 0,77576 0,98534 
primer izračuna: 
?̅? = 0,98824 
s = 0,002646994 
w̅ ± s = 0,988 ± 0,003 
Vzorec 3:  
m(vzorec) = 0,8294 g 
M(KHT) = 188,1755 g/mol 
V(NaOH) = 15 mL 
c(NaOH ) = 0,0922 mol/L 
c(HCl ) = 0,101 mol/L 
Tabela 15: Volumni porabljene HCl(aq) in preračunane mase in masni deleži KHT, pri 
retitraciji filtrirane raztopine vzorca 3. 
paralelka V(HCl) [mL] m(KHT) [g] w(KHT) 
1. 6,3644 0,69643 0,83968 
2. 6,3600 0,69685 0,84019 
3. 6,3400 0,69875 0,84248 
?̅? = 0,84078 
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s = 0,00149000 
w̅ ± s = 0,841 ± 0,001 
Določitev kalijevega hidrogentartrata v nefiltriranih raztopinah vzorcev 
Vzorec 1:  
m(vzorec) = 0,8115 g 
M(KHT) = 188,1755 g/mol 
V(NaOH) = 15 mL 
c(NaOH ) = 0,0952 mol/L 
c(HCl ) = 0,124 mol/L 
Tabela 16: Volumni porabljene HCl(aq) in preračunane mase in masni deleži KHT, pri 
retitraciji nefiltrirane raztopine vzorca 1. 
paralelka V(HCl) [mL] m(KHT) [g] w(KHT) 
1. 4,7858 0,78522 0,96761 
2. 4,8186 0,78139 0,96290 
3. 4,8056 0,78291 0,96477 
w̅ = 0,96509 
s = 0,002374647 
w̅ ± s = 0,965 ± 0,002 
Vzorec 2:  
m(vzorec) = 0,7814 g 
M(KHT) = 188,1755 g/mol 
V(NaOH) = 15 mL 
Eva Jančigaj 
Določevanje hidrogentartrata v vzorcih vinskega kamna s potenciometrično titracijo 
 
31 
 
c(NaOH ) = 0,0952 mol/L 
c(HCl ) = 0,124 mol/L 
Tabela 17: Volumni porabljene HCl(aq) in preračunane mase in masni deleži KHT, pri 
retitraciji nefiltrirane raztopine vzorca 2. 
paralelka V(HCl) [mL] m(KHT) [g] w(KHT) 
1. 4,8703 0,77536 0,99227 
2. 4,8760 0,77470 0,99142 
3. 4,8959 0,77237 0,98845 
w̅ = 0,99071 
s = 0,00200674 
w̅ ± s = 0,991 ± 0,002 
Vzorec 3:  
m(vzorec) = 0,7701 g 
M(KHT) = 188,1755 g/mol 
V(NaOH) = 15 mL 
c(NaOH ) = 0,0922 mol/L 
c(HCl ) = 0,101 mol/L 
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Tabela 18: Volumni porabljene HCl(aq) in preračunane mase in masni deleži KHT, pri 
retitraciji nefiltrirane raztopine vzorca 3. 
paralelka V(HCl) [mL] m(KHT) [g] w(KHT) 
1. 6,7504 0,65975 0,85671 
2. 6,7126 0,66334 0,86137 
3. 6,7785 0,65708 0,85324 
w̅ = 0,85711 
s = 0,004080612 
w̅ ± s = 0,857 ± 0,004 
3.5 Določitev kalijevega hidrogentartrata s titracijo vzorcev 
3.5.1 Priprava in standardizacija raztopin  NaOH 
Raztopine NaOH sem pripravila in standardizirala, tako kot je opisano v poglavju 4.1.1. 
Vzorce sem titrirala s standardizirano raztopino NaOH. Najprej sem naredila NaOH(aq) za 
titracijo vzorca 1. 
Tabela 19: Mase KHC8H4O4, ekvivalentni volumni in preračunane koncentracije 
raztopine natrijevega hidroksida pri standardizaciji za titracijo vzorca 1. 
paralelka  mkalijevega hidrogenftalata [g] Vekv [mL] c(NaOH) 
1. 0,1672 8,3921 0,09756 
2. 0,2260 11,2982 0,09795 
3. 0,1938 9,6372 0,09847 
4. 0,1862 9,3354 0,09767 
5. 0,2503 12,7671 0,09600 
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c̅ = c(NaOH) = 0,09753 mol/L 
s = 0,00092476 mol/L 
c(NaOH) ± s = (0,0975 ± 0,0009)mol/L 
Nato sem ponovila standardizacijo NaOH(aq) še za titriranje vzorca 2 in 3. 
Tabela 20: Mase KHC8H4O4, ekvivalentni volumni in preračunane koncentracije 
raztopine natrijevega hidroksida pri standardizaciji za titracijo vzorca 2 in 3. 
paralelka  mkalijevega hidrogenftalata [g] Vekv [mL] c(HCl) 
1. 0,1894 9,2019 0,10079 
2. 0,1885 9,4552 0,09762 
3. 0,1919 9,4112 0,09985 
4. 0,2000 9,8654 0,09927 
5. 0,2519 12,0508 0,10236 
c̅ = c(NaOH) = 0,09998mol/L 
s = 0,001759625 mol/L 
c(NaOH) ± s = (0,100 ± 0,001)mol/L 
3.5.2 Titracija vzorcev 
V celico sem natehtala cca. 100 – 150 mg homogeniziranega vzorca. Dodala sem 
približno 30 mL deionizirane vode in titrirala s pripravljeno raztopino natrijevega 
hidroksida.  
Zaradi slabe topnosti in nepopolne homogenizacije sem vzorec z deionizirano vodo pred 
titracijo mešala 10 minut. Poleg mešanja je bilo potrebno nastaviti tudi metodo. Zaradi 
topnosti se je med titracijo neenakomerno spreminjal tudi potencial raztopine, zato je med 
vsakim dodatkom 0,2 mL titrator počakal 20 s, da se je potencial uravnal.  
Maso sem izračunala po formuli:  𝑚 = 𝑐(𝑁𝑎𝑂𝐻) ∗ 𝑉(𝑁𝑎𝑂𝐻) ∗ 𝑀(𝐾𝐻𝑇) (3.5.2.1) 
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Nato sem preračunala še masni delež: 𝑤(𝐾𝐻𝑇) =  
𝑚(𝐾𝐻𝑇)
𝑚(𝑣𝑧𝑜𝑟𝑒𝑐)
 (3.5.2.2) 
Povprečje masnih deležev:  ?̅? =  
∑ 𝑤𝑖
𝑁
𝑖=1
𝑁
  (3.5.2.3)  
Standardni odmik: 𝑠 =  √
∑ (𝑤𝑖−?̅?)
2𝑁
𝑖=1
𝑁−1
  (3.5.2.4)  
Vzorec 1: 
c(NaOH) = 0,0975 mol/L 
Tabela 21: Mase zatehtanih vzorcev, ekvivalentni volumni (V(NaOH)) in preračunane 
mase ter masni deleži KHT, za titracijo vzorca 1.  
paralelka m(vzorec) [g] V(NaOH) [mL] m(KHT) [g] w(KHT) 
1. 0,1490 7,8031 0,14316 0,96083 
2 0,1659 8,7214 0,16001 0,96451 
3. 0,1442 7,5288 0,13813 0,95792 
primer izračuna (pri ostalih vzorcih sem uporabila enak izračun): 
m =
0,0975mol
L
∗ 7,8031 ∗ 10−3 ∗
188,1755g
mol
= 0,14316 g 
w(KHT) =
0,143164344g
0,1490g
= 0,96083 
w̅ =
0,960834522 + 0,96451173 + 0,957917692
3
= 0,96109 
s =
√
(0,96083 − 0,96109)2 + (0,96451 − 0,96109)2 +
(0,95792 − 0,96109)2
2
 
s = 0,003304318 
w̅ ± s = 0,961 ± 0,003 
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Vzorec 2: 
c(NaOH) = 0,100 mol/L 
Tabela 22: Mase zatehtanih vzorcev, ekvivalentni volumni (V(NaOH)) in preračunane 
mase ter masni deleži KHT, za titracijo vzorca 2. 
paralelka m(vzorec) [g] V(NaOH) [mL] m(KHT) [g] w(KHT) 
1. 0,1622 8,1048 0,15251 0,94027 
2 0,1494 7,2325 0,13610 0,91096 
3. 0,1495 7,4394 0,13999 0,93640 
?̅? = 0,92921 
s = 0,015921716 
w̅ ± s = 0,93 ± 0,02 
Vzorec 3: 
c(NaOH) = 0,100 mol/L 
Tabela 23: Mase zatehtanih vzorcev, ekvivalentni volumni (V(NaOH)) in preračunane 
mase ter masni deleži KHT, za titracijo vzorca 3. 
paralelka m(vzorec) [g] V(NaOH) [mL] m(KHT) [g] w(KHT) 
1. 0,1544 5,9783 0,11250 0,72861 
2 0,1650 6,7586 0,12718 0,77079 
3. 0,1511 6,4266 0,12093 0,80035 
w̅ = 0,76658 
s = 0,0360559 
w̅ ± s = 0,77 ± 0,04 
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3.6 Določitev suhega preostanka v vzorcih vina  
V suhe, čiste žarilne lončke, ki sem jih stehtala, sem z merilno pipeto odmerila 5 mL 
vzorcev vina, stehtala sem skupno maso lončka in vina. Postavila sem jih na ogreto vodno 
kopel za toliko časa, da je voda večinoma izhlapela, nato sem jih prestavila v žarilno peč 
za 2 h na 105ºC. Na koncu sem stehtala maso lončka in suhega ostanka. 
Tabela 24: Mase uporabljenih lončkov, mase lončkov z dodanim vinom in mase lončka 
in ostanka po sušenju za določitev deleža suhega preostanka v vinu.  
Vzorec m(lonček) [g] m(lonček+vino) [g] m(lonček+ostanek) [g] 
1 22,1545 27,0698 22,2217 
2 15,4104 20,4295 15,4911 
3 14,4186 19,3233 14,5692 
 
Iz teh mase sem izračunala masni delež suhega preostanka v vinu po naslednjem 
postopku: 
masa vina: m(vino) = m(lonček + vino) − m(lonček) (3.6.1) 
m(vino) = 27,0698g − 22,1545g = 4,9153g 
masa suhega ostanka: m(ostanek) = m(lonček + ostanek) − m(lonček) (3.6.2) 
m(ostanek) =  22,2217g − 22,1545g = 0,0672g 
masni delež suhega ostanka vina: w =
m(ostanek)
m(vino)
 (3.5.3) 
w =
0,0672g
4,9153 g
= 0,01367 
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Tabela 25: Preračunane vrednosti mase vina, mase suhega ostanka in masni deleži suhih 
preostankov v vinu.  
vzorec m(vino) [g] m(ostanek) [g] w 
1 4,9153 0,0672 0,01367 
2 5,0191 0,8070 0,16079 
3 4,9047 0,1506 0,30705 
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4 Rezultati in razprava  
4.1 Določitev kalijevega hidrogentartrata s titracijo raztopin vzorcev 
Pri metodi določitve kalijevega hidrogentartrata v raztopinah vzorcev s titracijo sem 
določila  količine, ki so prikazane na sliki 7.  
 
Slika 7: Grafični prikaz masnih deležev skupaj s standardnimi odmiki, pri titraciji 
filtriranih in nefiltriranih raztopin vzorcev.  
Pri določitvi KHT v filtriranih raztopinah sem določila višje masne deleže kot v 
nefiltriranih raztopinah.  Razlog za to je lahko to, da sem pri filtraciji izločila nečistoče v 
katerih so kompleksanti oziroma spojine, ki preprečujejo titracijo in se absorbirajo na 
hidrogentartrat in s tem omejujejo mesto na katerem poteče titracija med dodajanjem 
NaOH(aq) .  
  
0
0,1
0,2
0,3
0,4
0,5
0,6
0,7
0,8
0,9
1
VZOREC 1 VZOREC 2 VZOREC 3
nefiltrirane raztopine
filtrirane raztopine
Eva Jančigaj 
Določevanje hidrogentartrata v vzorcih vinskega kamna s potenciometrično titracijo 
 
39 
 
4.2 Določitev kalijevega hidrogentartrata z retitracijo raztopin 
vzorcev 
Pri metodi določitve KHT z retitracijo raztopin vzorcev sem določila naslednje masne 
deleže, ki so prikazani na sliki 8. 
 
Slika 8: Grafični prikaz masnih deležev skupaj s standardnimi odmiki, pri retitraciji 
filtriranih in nefiltriranih raztopin vzorcev. 
Pri retitraciji sem v nefiltriranih raztopinah določila višje masne deleže kot v filtriranih. 
To pomeni da v nefiltriranih raztopinah obstajajo spojine, ki se pri retitraciji tudi 
deprotonirajo ob dodatku NaOH(aq), vendar sklepam, da te spojine potrebujejo za 
deprotonacijo več časa, saj se ob titriranju z NaOH(aq). očitno niso deprotonirale. Pri 
retitraciji pa so v stiku z NaOH(aq) več časa, zato se imajo možnost deprotonirati. 
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4.3 Določitev kalijevega hidrogentartrata s titracijo vzorcev 
Pri metodi določitve KHT s titracijo vzorcev sem določila naslednje masne deleže: 
 
Slika 9: Grafični prikaz rezultatov s standardnimi odmiki za titracijo vzorcev.  
Iz teh vrednosti lahko vidimo, da s to metodo dobimo precej manjše masne deleže kot pri 
ostalih dveh metodah. To je posledica slabe topnosti KHT v vodi, poleg tega so bili vzorci 
slabo homogenizirani. Nekateri delci so bili bolj prašnati nekateri so bili večji. Tisti, ki 
so bili prašnati so se raztopili, večji deli pa so ostali neraztopljeni.  Najbolje je bil 
homogeniziran vzorec 1, zato sem tudi dobila najbolj podoben masni delež, kot pri ostalih 
dveh metodah. Zaradi slabe homogenizacije sem dobila tudi večje standardne odmike, saj 
je že med meritvami prišlo do velikih razlik v rezultatih. To je najbolj očitno pri vzorcu 
3. 
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4.4 Primerjava metod določitve kalijevega hidrogentartrata 
Masni deleži kalijevega hidrogentartrata in njihovi standardni odmiki vseh metod so 
prikazani na spodnjem grafu: 
 
Slika 10: Prikaz vseh rezultatov s standardnimi odmiki za vse uporabljene metode.  
Primerjanje metod določitve kalijevega hidrogentartrata s titracijo raztopin 
vzorcev in z retitracijo raztopin vzorcev 
 Metodi sem primerjala s t-testom. Najprej za nefiltrirane raztopine. 
Tabela 26: Prikaz primerjave rezultatov pridobljenih s titracijo in retitracijo nefiltriranih 
raztopin vzorcev.  
  določitev KHT s titracijo 
raztopin vzorcev 
določitev KHT z retitracijo raztopin 
vzorcev 
razlika 
VZOREC 1 0,954 0,965 -0,011 
VZOREC 2 0,95 0,991 -0,041 
VZOREC 3 0,8351 0,857 -0,0219 
 povprečje razlik:  ?̅? =
∑ 𝑥𝑖
𝑁
𝑖=1
𝑁
 (4.3.1.1.1)  
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x̅ =
−0,011 − 0,041 − 0,0219
3
= −0,024633 
standardni odmik razlik: s = √
∑ (xi−x̅)
2N
i=1
N−1
 (4.3.1.1.2)  
s = √
(−0,011+0,024633)2+(−0,041+0,024633)2+(−0,0219+0,024633)2
2
= 0,015185629           
Iz teh vrednosti sem lahko preračunala eksperimentalno t-vrednost: 
t(eksp. ) =
x̅∗√N
s
 (4.3.1.1.3) [12] 
t(eksp. ) =
−0,024633 ∗ √3
0,015185629
=  −2,80964222 
Teoretična t-vrednost pri N-1= 2 in P=0,95: t(N-1=2, 95%) = 4,303  
Kot vidimo je |t(eksp.)| < t(N-1 = 2, 95%), iz tega lahko sklepamo, da metodi za 
nefiltrirane raztopine ne dajeta signifikantno različna masna deleža.  
Nato sem naredila t-test za filtrirane vzorce: 
Tabela 27: Prikaz primerjave rezultatov pridobljenih s titracijo in retitracijo filtriranih 
raztopin vzorcev. 
  določitev KHT s titracijo 
raztopin vzorcev 
določitev KHT z retitracijo raztopin 
vzorcev 
razlika 
VZOREC 1 0,961 0,949 0,012 
VZOREC 2 0,994 0,988 0,006 
VZOREC 3 0,844 0,84 0,004 
  
x̅ = 0,007333 
s = 0,004163332 
t(eksp. ) = 3,050851079 
Kot vidimo je |t(eksp.)| < t(N-1=2, 95%), iz tega lahko sklepamo, da metodi za filtrirane 
raztopine ne dajeta signifikantno različnih masnih deležev.  
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Primerjanje metod določitve kalijevega hidrogentartrata s titracijo vzorcev in z 
retitracijo raztopin vzorcev 
Prav tako kot pri prejšnji primerjavi, sem tudi metodi določitve KHT s titracijo vzorcev 
in z retitracijo raztopin vzorcev primerjala s t-testom. 
 Zopet najprej v primerjavi z nefiltriranimi raztopinami: 
Tabela 28: Prikaz primerjave rezultatov pridobljenih s titracijo vzorcev in retitracijo 
nefiltriranih raztopin vzorcev. 
  določitev KHT z 
retitracijo raztopin 
vzorcev 
določitev KHT s titracijo 
vzorcev  
razlika 
VZOREC 1 0,965 0,961 0,004 
VZOREC 2 0,991 0,93 0,061 
VZOREC 3 0,857 0,77 0,087 
 
x̅ = 0,0506667 
s = 0,042453897 
t(eksp. ) = 2,06711864 
Kot vidimo je |t(eksp.)| < t(N-1=2, 95%), iz tega lahko sklepamo, da metodi ne dajeta 
signifikantno različni masni delež.  
Primerjava s filtriranimi raztopinami: 
  
Eva Jančigaj 
Določevanje hidrogentartrata v vzorcih vinskega kamna s potenciometrično titracijo 
 
44 
 
Tabela 29: Prikaz primerjave rezultatov pridobljenih s titracijo vzorcev in retitracijo 
filtriranih raztopin vzorcev. 
  določitev KHT v 
raztopini vzorcev 
določitev KHT s titracijo 
vzorcev  
razlika 
VZOREC 1 0,949 0,961 -0,012 
VZOREC 2 0,988 0,93 0,058 
VZOREC 3 0,84 0,77 0,07 
 
x̅ = 0,0386667 
s = 0,044286943 
t(eksp. ) = 1,512243259 
Metodi ne dajeta signifikantno različnih masnih deležev, saj je |t(eksp.)| < t(N-1=2, 
95%). 
Vzorec 3 je predstavljal vrsto vina Refošk, za katerega vemo, da je zelo bogat z železom, 
kar lahko vidimo tudi v barvi. Pri vseh metodah sem v vzorcu 3 določila manjši delež 
KHT kot v ostalih dveh vzorcih. To je verjetno posledica tega, da je v kristalih KHT v 
rdečih vinih veliko celic kvasovk. Po navedbi knjige Wine science, celo 20% mase 
kristala predstavljajo celice kvasovk, pri belih pa le 2%. [4] 
Glede na to, da metode dajejo različne rezultate pri nefiltriranih raztopinah, bi bilo 
potrebno pogledati, katere spojine tvorijo preostanek vinskega kamna. To sem poskušala 
ugotoviti tudi sama, tako da sem poskušala raztopiti ostanek, ki je ostal po filtraciji 
raztopin, vendar se ni raztopil, niti s pomočjo ultrazvočne kopeli.   
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5 Zaključek  
Vinski kamen je stranski proizvod vina, ki dela nemalo preglavic vinarjem, ki se trudijo 
preprečit kristalizacijo kamna na več načinov. Večinski delež vinskega kamna predstavlja 
kalijev hidrogentartrat, ki je slabo topna sol, predvsem v raztopinah v katerih je prisoten 
etanol. Poleg alkohola na topnost vplivajo tudi temperatura, koloidi in pH.  
Pri eksperimentu sem ugotovila, da največji delež KHT določimo z retitracijo nefiltrirane 
raztopine vzorcev, vendar moramo biti pri tem pozorni na to, da obstajajo v vinskem 
kamnu tudi spojine, ki lahko reagirajo z NaOH(aq) in HCl(aq).To je verjetno razlog razlike 
v masnih deležih KHT v filtriranih in nefiltriranih raztopinah, ki znašajo od 0,003 do 
0,044. 
Pri titraciji z NaOH(aq) sem dobila večje masne deleže pri titraciji filtriranih raztopin, kar 
potrjuje mojo hipotezo, da s filtracijo odstranimo spojine, ki ovirajo mesto deprotonacije 
in zato dobim več prostega KHT, ki reagira z NaOH.  
Pri titraciji vzorcev, brez priprave raztopine, je glavno težavo predstavljala slaba topnost 
in slaba homogenizacija vzorcev, saj so se manjši delci vinskega kamna raztopili, malo 
večji pa ne, zato niso imeli možnost reagirati z NaOH(aq). Zaradi tega sem dobila tudi zelo 
različne masne deleže med posameznimi ponovitvami, titracij za iste vzorce.  
Pri primerjavi metod s parnim t-testom sem ugotovila, da metode ne dajejo signifikantno 
različnih rezultatov.  
Za lažje razumevanje tega, da pri retitraciji dobimo za nefiltrirane raztopine večje masne 
deleže kot pri titraciji, čeprav dodajamo pri obeh raztopino natrijevega hidroksida, bi 
morala z izvedbo dodatnih analiz ugotoviti katere spojine vse se nahajajo v vinskem 
kamnu.  
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